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れらの微粒子が高速度で飛行し,基板表面に衝突することで皮膜が積層形成される 20).  
一方,基材との付着は主として機械的な結合（投錨効果）に依存しており,その付着強度





















































気中の溶射加工では,CVD や PVD などの反応容器を必要としないため基板寸法に制限がな
く,工業的規模で大量生産できる特徴を有している. 
さらに,プラズマ溶射法は,溶射環境で分類すると, Fig.1-3 に青色のマークで識別した
ように,大気圧中で実施する大気プラズマ溶射法（Atmospheric Plasma Spraying 以下,APS
と記す）と雰囲気調整した減圧容器内で実施する減圧プラズマ溶射法（Low pressure 









































































ように Coulomb 力（以下,クーロン力と記す）と Johnsen-Rahbeck 力 37）（以下,ジョンセ




































ここで,F は静電吸着力,Fc はクーロン力,FJR は本来のジョンセン・ラーベック力,α, β
は係数,ε は誘電率,V は印加電圧,d は誘電体膜の厚み,g は界面のギャップである.実用的
にジョンセン・ラーベック力を静電チャックとして適用する際,誘電体として,体積抵抗率
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は APS が高く,高融点材料の溶射には好適である特徴がある.一方,粒子速度の高い LPS に
より形成された皮膜は気孔率が低く,絶縁抵抗性の高い緻密な溶射膜の形成が期待でき




Table 1-1  A kind of thermal spraying processes and those characteristics45).   
  
Velocity














High velocity flame spraying
(HVOF)











































































































































































Fig.1-10 View of low pressure plasma spraying equipment (LPS). 
20 
 
 LPS における最大の特徴は,プラズマ・ジェットフレームの性状にある 50). 
Fig.1-11 は大気中と減圧中におけるプラズマ・ジェットフレームの長さを示したものであ



































Fig.1-11 Comparison of plasma jet flame between atmospheric plasma spraying (a)    













































第７章は,第 2 章から第 6 章で得られた成果の総括である. 
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抵抗率が 1010～1012Ωcmの領域に入る Al2O3-TiO2-系材料の TiO2粉末の配合量を決定するた
め,Al2O3粉末を主成分とし,これに TiO2粉末を 2.5mass%,5mass%,7.5mass%の割合で添加し
た 3種類の Al2O3-TiO2系材料を,試験に供した.この Al2O3粉末は電融粉砕法で製造され,純
度は,99.8mass%であり,粒度範囲は 10-45μm で中心粒径は 30μm である. TiO2粉末はルチ
ル構造であり,純度 99.9%で粒度範囲が 2-3μm のものを用いた.機械的粒子複合化法にて
Al2O3粉末と混合した.この方法は素材粒子に強い機械的エネルギーを加えてメカノケミカ
ル反応を起こし,複合材料を形成する方法である.上記 3 種類の溶射材料と,比較として原
料の Al2O3 溶射材料を加え,4 種類の材料を試験に供した.Fig.2-1 に溶射材料の一例とし
て,Al2O3-7.5mass%TiO2溶射材料の性状を示す.図中 (a) は粉末表面を観察した SEM 像であ
る.画像で白く明るく見える部分が TiO2（ルチル）であり,部分的に Al2O3に結合した形態
が認められる.図中 (b) は粉末の断面を観察した SEM 像である.図中灰色に見える大きな
31 
 
















Fig.2-1 Example for surface morphology (a) and cross-sectional micro structure (b) 






UNICOAT システム(Fig.1-8)および,エリコンメテコ社製 F4 型プラズマ溶射ガン（Fig.1-7）
を用いた.溶射条件は先行研究で標準化したものを利用した 16）.作動ガスはアルゴンと水
素を用い,電気出力は 42ｋW に設定した. 溶射材料粉末はアルゴンガス気流搬送で
30g/min の粉末供給量で溶射ガンへ供給した.また,溶射ガンはファナック社製 6軸ロボッ
トに搭載し,溶射距離は 120mm,基材との相対移動速度は 750mm/s ,ピッチ（ロボットの移
動間隔）は 5mm の移動往復動作とし,目標膜厚に達するまで繰り返し操作した. 
 
（３）供試材 




ダイヤモンド電着砥石で研磨仕上げ加工した.その表面粗さは算術平均粗さ Ra = 0.2μm
















に直流電圧 500V を印加し,大気中,298K,373K,473K,573K の所定温度で漏れ電流を測定し
た.その時の電気抵抗Rをオームの式から算出し,周知の電極面積Aと溶射皮膜厚さ dから,
体積抵抗率 ρ を (2-1)式により求めた.測定は場所を変えて 3 回行い,平均を求めた. 
ρ = R (2-1)A
d
 














Fig.2-2  Schematic diagram of test specimen and current meter wiring for measuring electric 












着目する.Al2O3 単独の皮膜 (a)（Fig.2-3 参照）の体積抵抗率は 1.5×1014Ωcm であり,ま
た,Al2O3-2.5mass%TiO2 皮膜 (b) では 1.1×1014Ωcm で,高抵抗で近似していることが認め
られた.これはTiO2を1.3mass%添加した焼結Al2O3セラミックス
9) (e) とも同等である. こ
れは, 溶射皮膜では2.5mass%のTiO2量では半導体特性を示す程度の配合量でなく,常温で
は電気伝導に影響する配合量ではないと考察した.この体積抵抗率はクーロン力のみが発






に体積抵抗率は低下し, 顕著な温度依存性が認められた. Al2O3-7.5mass%TiO2皮膜 (d) は
473K以上になると目標とする1010Ωcmよりも低い抵抗となった.一方,Al2O3-5mass%TiO2皮
膜 (c) も同様に,常温での体積抵抗率は4.6×1012Ωcm であるが,373Kにおいて1011Ωcm
領域に入ることが認められた.このことは,温度域により適正な材料成分があることを示
唆している. TiO2-5mass%皮膜 (c) と TiO2-7.5mass%の皮膜 (d) では温度依存性の傾きは
ほぼ同じで,常温から 373K までは抵抗の低下は緩やかであるが,373K から変化は著しくな
り,焼結セラミックス 9)に似た傾きとなった.これは,NTC 半導体に現れる熱電効果 17)であ




















































Temperature  T （K）
573      473 373         298
｜ ｜ ｜ ｜
 
Fig.2-3 Relationship between volume resistivity ρ and reciprocal temperature（1/T）for each 
atmospheric plasma sprayed coatings, compare with bulk ceramics 9). 
         (a) Al2O3 coating  
                 (b) Al2O3-2.5mass%TiO2 coating  
                 (c) Al2O3-5mass%TiO2 coating  
                 (d) Al2O3-7.5mass%TiO2 coating  









うになり電気伝導度が上がることで説明がつく 17).また,高抵抗の Al2O3 皮膜 (a) と
Al2O3-2.5mass%TiO2皮膜 (b) は常温から 373K 付近までは温度依存性は認められず,体積抵
抗率は近似している.373K を超えると温度上昇に伴い体積抵抗率低下の差が認められる.
これは,TiO2 の配合量が 2.5mass%では Al2O3 皮膜の電気特性に影響を及ぼすほど均等に分







２．３. 大気プラズマ溶射法による Al2O3-7.5mass%TiO2溶射皮膜の静電吸着力 














モンド電着砥石で研磨仕上げ加工し,供試材とした.その表面粗さは算術平均粗さ Ra = 0.2
μm とした.この供試材表面に直径 40mm,厚さ 1.2mm の銅板（無酸素銅）を設置し,電極と
した. その表面粗さはラップ加工により算術平均粗さ Ra = 0.1μm とした.平面,平行度は
±0.01mm以下とした.その銅板の中心から絶縁フックを介し,ワイヤーで,引っ張り試験機
に接続した.Fig.2-4 に評価装置の配線を示す.常温, 常圧で所定の直流電圧を 5 分間印加
し,静電吸着させた直後に電源を切り,即座に銅板を定常速度で引き上げ,その時の引き剥
がし荷重を測定した.その荷重を銅板の面積で除し,静電吸着力 F とした.試験の印加電圧























射膜より 50μm 厚い 300μm である.Al2O3-7.5mass%TiO2溶射皮膜の静電吸着力は直流電圧
700V を印加時に 7.2kPa である.これは半導体製造工程において実用されている焼結セラ
ミックスの静電吸着力 5kPa と比べ,十分な吸着力が発現できることが明らかとなった.評
価した電圧の範囲内では,静電吸着力は電圧と共に直線的な増加が認められる.この要因
























Applied voltage  V (V)























Fig.2-5  Relationship between electrostatic adsorption force F and applied voltage V 















直流電圧 700V を 5 分間印加し,静電吸着させた直後に電源を切り,その引き剥し荷重を測
定後,電極面積で除し,静電吸着力 F を求めた.各供試材の静電吸着力は各５回測定し,平




APS により形成した,Al2O3-7.5mass%TiO2溶射皮膜供試材 20 個の静電吸着力測定結果を
Fig.2-6に示す.横軸に供試材の識別番号,縦軸に静電吸着力Fを示す.20個の供試材の静電
吸着力 F は最小 2.8KPa,最大 9.9kPa と 7.1kPa の差が認められる.静電吸着力の平均値は







































Fig.2-6 Deviation of electrostatic adsorption force at 20 sprayed test specimens.  
Applied voltage was DC 700V under atmosphere room temperature. 













変えて 3 回測定し,平均値を求めた. 20 個の供試材の体積抵抗率測定結果を Fig.2-7 に示
す.その結果,最小の体積抵抗率は1.26 ×1011Ωcmで最大は1.02 ×1012Ωcmでおよそ一桁
の抵抗差が認められる.平均値は 3.98×1011Ωcm で,標準偏差 σ は 2.35×1011Ωcm である. 
図中に標準偏差 σ を赤線で図示した.静電吸着力変動同様に,偏差を外れる個体が複数認
められた.また,この標準偏差 σ から外れる高い体積抵抗率の供試材 No.14 は,静電吸着力
が最も低かった個体と一致が認められる.そこで, 体積抵抗率と静電吸着力の関係を明ら



































Fig.2-7  Deviation of volume resistivity at sprayed 20 test specimen. 
    Applied voltage was DC 700V at room temperature. 
        Red line show standard deviation ±σ. 
 
 

































































Fig.2-9 Cross-sectional SEM back scattered electron image of Al2O3-7.5mass%TiO2 atmospheric 














試料水平型多目的 X 線回折装置 Ultima Ⅳを用いた.測定条件は,走査範囲を 20°～80°, 
X 線出力を 40kV（40mA）,走査速度は 50°/min.とした.測定試料は,溶射材粉末はそのま
ま,溶射皮膜の分析には前節で評価した供試片を,約 3mm×3mm×1mm の寸法に切断し皮膜
表面を評価した.Al2O3-7.5mass%TiO2原料粉末とその溶射皮膜のX線回折結果を Fig.2-10に




れに代わって Ti3O5 のピークが認められ,TiO2 から酸素が脱離している様子が認められた.
これは大森ら 24)による研究結果と一致をみた.一方,α- Al2O3 相のピークが減衰しγ- 
Al2O3相のピークが新たに認められた.これは溶射粒子の急冷凝固による現象であることで







































Oxygen loss volume   (atomic%)  
Fig.2-11 Relationship between oxygen loss volume of TiO2 sprayed coating  





















溶射条件で APS により,Al2O3-7.5mass%TiO2 粉末を 2.5mm の厚さに皮膜形成した.次いで,
機械的にグラファイトから皮膜を引き剥がし,板形状の溶射皮膜を取り出した.その板を









Table 2-1 Dimension of test specimens for several evaluations.  
Test method Dimension of specimens (mm)
4 point bending 10×60×1.5
Young's modulus measurement 10×60×1.5
Density 30×30×1
Thermal diffusivity φ10×1
Coefficient of thermal expansion 5×12×1






でFig.2-12に示す方法28)で,Al2O3-7.5mass%TiO2皮膜の最大曲げ荷重 Fmax ( N )を測定した.
変位速度は0.1mm/min.とした.ここで最大曲げモーメント Mmaxは (2-2)式で求められる. 
断面係数 Zを (2-3)式で求めた. 












ここで,LとLi は Fig2-12 に示す,支点間距離( mm ),wは供試片の幅( 10mm ),t は供試

















4 point bending test specimen
















溶射皮膜の機械的特性を Table 2-2 に示す.同じ成分組成の TOTO 製静電チャック用焼結
セラミックスのデータ 25)と比較した.溶射皮膜の曲げ強さは 102MPa であり,焼結セラミッ
クと比較すると 3分の 1 程度の強さであり,基板のない溶射皮膜だけの強さはかなり低い
ことがわかる.また,溶射皮膜の縦弾性係数は 60GPa であり,同様に焼結セラミックと比較






















溶射皮膜の熱的特性の評価方法について述べる.まず,皮膜密度 ρ を,水中置換法（JIS 
K7112A）により常温で見かけ密度として 3 回測定し,その平均値を算出した.次いで,比熱
Cpをアルゴンガス気流中で常温から 100K 毎に 373K から 873K までの所定の温度で示差走
査熱量法（TA インスツルメンツ社製 型式 DSC6200）で測定した.さらに,熱拡散率 α はレ
ーザフラッシュ法(t1/2)で,熱定数測定装置（リガク製型式 LF/TCM FA8510B）を用い測定し
た.真空中（1.3Pa）で常温と 100K 毎に 373K から 873K まで測定した.それらの結果を用い,
熱伝導率 λを (2-5)式により求めた. 
λ = ρ × Cp × α (2-5)       
ここで, λ は熱伝導率（W・m-1K-1）, ρ は密度（Kg・m-３）,Cpは比熱（J・Kg-1K-1）, 
α は熱拡散率（m2s-1）である. 
熱膨張係数は, Table 2-1 で説明した供試片を用いて,熱膨張計（真空理工製 DL7000）
で,アルゴンガス雰囲気中で,常温から 873K の範囲で伸び量を測定した.伸び率⊿ L/L を求
めたうえで,温度変化⊿ T で除し,線膨張係数 k を (2-6)式で求めた. 
k = (2-6)⊿ L












見かけ密度 ρ は 3,380kgcm-3,比熱 Cp は 0.769 Jg-1K-1そして,拡散率 α は 0.0130 cm2s-1
である.そこから求めた熱伝導率 λは3.76Wm-1K-1である.また,熱膨張係数は6.04×10-6 K-1











Table 2-2 Test results of several physical properties of Al2O3-7.5mass%TiO2 coating.  
Physical properties Test results 
Sintered ceramic data25) 
(TOTO Al2O3･TiO2) 
Bending strength 102 MPa 290 MPa 
Young’s Modulus 60 GPa 240 GPa 
Density 3,380 kg・m-3 3,600 kg・m-3 
Thermal conductivity 3 W・m-1･K-1 13 W・m-1･K-1 
Coefficient of thermal 
expansion 6.04 ×10
















（２） APS により形成した,Al2O3-7.5mass%TiO2皮膜は,常温から 373K の温度領域で体積
抵抗率は 1010～1012Ωcm であり,ジョンセン・ラーベックタイプの静電吸着が可能な皮
膜であることを明らかとした.温度依存性により373Kを超えると1010Ωcm以下の抵抗











（６） Al2O3-7.5mass%TiO2 皮膜は,焼結セラミックスに比べ,縦弾性係数は小さく 60MPa
で,焼結セラミックに比べ 4 分の 1 程度,熱膨張係数も小さく 6.04×10-6/K である.熱
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た Al2O3に 2.5mass%,5mass%,7.5mass%の割合で TiO2を添加した３種類の Al2O3-TiO2系溶射
材料と,比較用として出発原料の Al2O3,さらに, Al2O3-10mass% TiO2を加えた 5種類の材料
を評価した.Al2O3は純度が99.8mass%の電融粉砕法で製造され,中心粒径は30μmの粉末を
用いた.粒径 2-3μm の TiO2を機械的粒子複合化法で Al2O3と混合した材料を用いた. 
 
（２）溶射条件  





ロボットに搭載し,溶射距離は 275mm とした.基材との相対移動速度は 300mm/s として，溶











値 R を算出し,体積抵抗率 ρ を (3-1)式により求めた. 
ρ = R (3-1)A
d
             
ここで,ρ は体積抵抗率（Ωcm）, R は電気抵抗値（Ω）,A は電極面積（cm2 ）, d は溶
射皮膜厚さ（cm）である,5 種類の溶射皮膜の体積抵抗率を 298K,373K,473K,573K の所定














Fig.3-1 Schematic diagram of test specimen and current meter wiring for measuring electric 





３．２．２ 減圧プラズマ溶射法による Al2O3-TiO2系皮膜の体積抵抗率 




が高いほど体積抵抗率の低下が認められる. これは,高抵抗の Al2O3 単体膜に導電体であ
る TiO2 量が増加することで電気抵抗が低下していくことで説明がつく.ただし,Al2O3 単体
膜の体積抵抗率は 5.5×1013Ωcm で,Al2O3-2.5mass% TiO2膜の体積抵抗率は 9.2×10
13Ωcm
と近似した値を示した.これは,TiO2が 2.5mass%では電気抵抗に影響を与える量ではなく,
































































Fig.3-2  Relationships between volume resistivity and reciprocal temperature for each low 
   pressure plasma sprayed ceramic coatings. 
        (a)  Al2O3 coating  
               (b)  Al2O3-2.5mass%TiO2 coating  
               (c)  Al2O3-5mass%TiO2 coating 
               (d)  Al2O3-7.5mass%TiO2 coating 



















































































Temperature T (K) 
 
  Fig.3-3  Comparison electrical resistivity of ceramic coatings by low pressure plasma  
            spraying (LPS) and by atmospheric plasma spraying (APS) at each temperature. 
                (a) Al2O3-5mass%TiO2 coating by LPS 
                (b) Al2O3-7.5mass%TiO2 coating by LPS 
                (c) Al2O3-10mass%TiO2 coating by LPS 
                (d) Al2O3-5mass%TiO2 coating by APS 






第２章で報告した APS 皮膜の結果を併記し Fig.3-4 で比較する.Al2O3-2.5mass%TiO2材料の
両溶射法による皮膜の常温での体積抵抗率はほぼ近似しており,温度依存性の傾きも同等
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Fig.3-4 Relationship between temperature and volume resistivity each ceramic coatings.   
               (a) Al2O3 coating by LPS 
               (b) Al2O3-2.5mass%TiO2 coating by LPS 
               (c) Al2O3 coating by APS 










20 個の供試材を用意し,それぞれの体積抵抗率を測定した.前述した溶射材料と LPS の溶
射条件を使って,Fig.3-1 に示す供試材を LPS でそれぞれ独立して 20 個作成した.供試材の
皮膜表面に 20×20mm の導電性ペーストを塗布し電極とし,微少電流計（アドバンテスト社
製 R8340A）を図のように接続する.常温で直流電圧 500V を印加し,漏れ電流を測定した.
その結果からオームの式で絶縁抵抗 R を求め,前述の (3-1)式で体積抵抗率 ρ を求めた. 
20 個の供試片のそれぞれの体積抵抗率 ρ を測定し標準偏差 σ を算出し変動を評価した. 
 
３．３．２ 体積抵抗率の変動 
 Al2O3-7.5mass%TiO2溶射皮膜の体積抵抗率測定結果を Fig.3-5 に示す.横軸は各供試材の
識別番号で,それぞれの体積抵抗率の平均値をプロットした.図から見るように,試験数を
考えても体積抵抗率 ρ はほぼ一定であり,安定している.その結果,最大は 3.83×109Ωcm
で最小は1.70×109Ωcm,その差は 2.13×109Ωcmで APS皮膜の変動幅9.94×1011Ωcmに対
し改善が認められる.20個の供試材の体積抵抗率の平均値は28.8×109Ωcmで,その標準偏
差値 σは 4.77×109Ωcm である.図中に平均値からの標準偏差 σの変動幅を赤線で記した.
標準偏差 σ から外れる個体は少なく,平均に対し集中した分布であることが読み取れ
る.APS 皮膜と LPS 皮膜の体積抵抗率の桁が異なるため平均値から標準偏差 σ までの変動






























Fig.3-5  Deviation of volume resistivity at each low pressure plasma sprayed 
Al2O3-7.5mass%TiO2 coating. The resistivity data were measured by    








































の静電吸着力Ｆを示す. 横軸は各供試材の識別番号で,それぞれの静電吸着力 F の平均値
をプロットした.図に見るように繰り返し試験しても吸着力 F の値は安定しているのが認
められる.20 個の供試材の静電吸着力 F の平均値は 5.05KPa で，APS 皮膜の直流電圧 700V
印加時の値5.85kPaより若干低いが,その時の印加電圧は500Vであり,変動を考慮すると,
ほぼ同等の静電吸着力の発現が認められる.この要因は,LPS 皮膜は体積抵抗率が APS 皮膜
より低く,皮膜表層の漏れ電流がより多く流れるため,大きいジョンセン・ラーベック力が
発生したと考察した.標準偏差 σは 0.09kPa であり,APS 皮膜の標準偏差 σの 2.19kPa に比

























Fig.3-7  Deviation of electrostatic adsorption force at each low pressure plasma sprayed 
Al2O3-7.5mass%TiO2 coatings. The electrostatic adsorption force data were measured       












ミックスを LPS で研究した例は少なく 17),18)，誘電体溶射皮膜の諸特性を評価しておくこ
とは重要である.そこで,それらの結果に基づき溶射皮膜の諸特性に関して検討する. 
 
３．４．１ 減圧プラズマ溶射法による Al2O3-7.5mass%TiO2皮膜の断面構造評価 
（１）Al2O3-7.5mass%TiO2溶射皮膜の断面構造評価方法 
供試片は,アルミニウム合金（JIS A5052）寸法 50mm×50mm×5mm を用いた.前処理とし
てホワイトアルミナ研削材（JIS WA＃60）を用い,圧縮空気圧力 0.5MPa,ノズルからの距













LPS により形成した,Al2O3-7.5mass%TiO2皮膜の断面 SEM 像を Fig.3-8 に示す. エネルギ
ー分散型 X 線分光法（EDX）で分析した結果,図に見るように,断面組織中の灰色に見える









が,LPS の場合は脱酸素現象により Ti2O3相の生成が起きるとされており,この TiO2成分の










 Fig.3-8 Cross-sectional SEM back scattered electron image of Al2O3-7.5mass%TiO2 coating. 
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た. Fig.3-1 に示す供試材を用い,３．２．１（２）項の溶射条件で 300μm 厚さ皮膜形成後,
膜厚が 250±10μm となるように研削加工し,試験に供した.常温,常圧で, ３．２．1（３）
項に示した手法で体積抵抗率を測定した.溶射材料毎に所定の印加電圧を 200V から 100V




半導体特性を有する３種類のAl2O3-TiO2系溶射皮膜の印加電圧 V と体積抵抗率 ρの関係
を Fig.3-9 に示す.まず,電圧 V と体積抵抗率 ρ の関係に着目する.図に見るように,電圧の
上昇とともに,いずれの皮膜の体積抵抗率 ρ も低下が認められる.しかしながら, 
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Fig.3-9  Relationships between applied voltage and volume resistivity of Al2O3-TiO2 coatings. 











LPS により形成した,Al2O3-TiO2 系皮膜の比誘電率 εr を評価した.供試材と測定方法の概
略図を Fig.3-10 に示す.供試片はアルミニウム合金板（JIS A5052）寸法 50mm×50mm×5mm
の片端面へ Al2O3-TiO2系溶射材料 3種類を用い,前述の溶射条件を使い LPS で 300μm厚さ
皮膜形成後,膜厚が 250±10μm となるように研磨仕上げし,試験に供した.比誘電率の測
定方法は JIS K691122)に準拠して行った.図に見るように,各供試片の溶射膜表面に,主電
極として直径 18mm そして,ガード電極として 1mm の間隔を空け,直径 20mm から 26mm の範
囲に導電性ペーストを塗布し乾燥固化した.測定用電極（安藤電気製 SE-70）を主電極に
接続し,対電極はアルミニウム合金基板として,図のように LCR メータを接続した.所定の
周波数 f（Hz）における静電容量 Cp（F）を測定し,比誘電率 εrを (3-2)式により求めた. 




ここで,ｔは皮膜厚さ( m ),d は主電極直径( m ), ε0は真空の誘電率（=8.854×10-12 Fm-1）
である.前処理として供試材を恒温室内で295±1K,湿度60±5％で90時間保持後試験に供
し静電容量 Cpの測定を行った.LCR メータは周波数の範囲が 100-1MHz の時,アジレント・
テクノロジー社製プレシジョン HP-4284A,周波数の範囲が 2MHｚ-20MHz の時,アジレン























Fig.3-10  Schematic diagram of test specimen and LCR meter wiring for measuring electrostatic  













がつく。次いで,交流電場周波数 f と Al2O3-7.5mass%TiO2皮膜の比誘電率 εrの関係に着目す
る. Al2O3-7.5mass%TiO2皮膜は 100kHz から 2MHz の間では,比誘電率は 12.6 である.植松ら













Measuring frequency  f (Hz)
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Fig.3-11  Relationships between frequency and permissibility each Al2O3-TiO2 coatings  
by low pressure plasma spraying. The measurements were done at 295K. 
(a) Al2O3-10mass%TiO2 coating  
(b) Al2O3-8.5mass%TiO2 coating  
(c) Al2O3-7.5mass%TiO2 coating  
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らの方法 34）を参考に測定を行った.Fig.3-6 に示す直径 150mm,厚さ 20mm のアルミニウム合
金（JIS A5052）円盤上へ Al2O3-7.5mass%TiO2 粉末を用い,前述の溶射条件により 300μm
厚さに皮膜形成後，膜厚が 250±10μm となるように研磨仕上げし,供試材とした.この供
試材表面に,直径 40mm，厚さ 1.2mm の銅板（無酸素銅）を設置し，電極とした.その銅板
の中心から引っ張り試験機のユニバーサルジョイントに絶縁フックを介し,ワイヤーで接
続した.常温,常圧で直流電圧 700V を 1 分間印加し，静電吸着させた直後に電源を切り，
およそ 20秒,40 秒,60 秒,120 秒での引き剥がし荷重を測定した.その引き剥がし荷重を銅





残留吸着特性の測定結果と既知の焼結セラミックスの研究成果 35)を Fig.3-12 に示す. 
その焼結セラミックスの残留吸着力の測定条件は,真空中で常温,直流印加電圧は１ｋVで
ある,図に見るように TiO2を 1mass%含有した焼結セラミックスに比べ,溶射皮膜の残留吸
着特性は劣り,120 秒を超えても,残留吸着力が 0.4kPa 程度残存することが明らかとなっ


























Reference: Bulk ceramic 35)


























Fig.3-12 Relationships between residual adsorption force and duration time after power off. 
     Al2O3-7.5mass%TiO2 coating was measured by DC 700V under room temperature  

















（１） LPS 皮膜は,APS 皮膜同様に, TiO2の配合比を変えることで体積抵抗率を制御でき
ることを明らかにした.ジョンセン・ラーベック力発現に好適な 1010～1012Ωcm の領域
に入る TiO2の配合量は,7.5mass%で, その皮膜の体積抵抗率は,常温で 3.01x10
10Ωcm
であり APS 皮膜より一桁低抵抗である. 
（２） LPS により形成した,Al2O3-7.5mass%TiO2 皮膜の体積抵抗率の変動幅は狭く,安定
していることが認められる.その結果,変動の少ない,安定した静電吸着力を得られる
ことが明らかとなった.静電吸着力は,常温で直流電圧を 500V 印加時に約 5ｋPa で,そ




（４） LPS により形成した,Al2O3-7.5mass%TiO2 皮膜の電気的特性は,静電チャック機能
として必要な数百ボルトの印加電圧下で 1010～1011Ω・cm の体積抵抗率を維持し,利用
可能である.溶射皮膜の比誘電率は,交流電場周波数 100kHz では, 12.6 であり, 静電
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４．２ プラズマ溶射法による Al2O3皮膜の電気的特性評価 
クーロン力を発現させるには,高抵抗の誘電体膜が必要である 7).まず,材料について検
討する.前章で評価した純度 99.8mass％の Al2O3電融粉砕粉末では,APS 膜の体積抵抗率は













 Swindeman ら 8）は 99.9%以上の高純度の Al2O3溶射粉末を用いると,体積抵抗率の高い溶
射皮膜が得られると報告している.そこで,99.99mass%高純度 Al2O3 粉末の利用を検討する．
粉末の不純物成分を Table 4-1 に示す.この粉末は出発原料として水酸化アルミニウムを
種として,特殊なガス雰囲気中で焼成することにより気相を介してα-アルミナ粒子を析
出させる技術により作られている 9)．そのために,製造工程での不純物混入が回避できる

























溶射装置は,APS には諸論で説明したエリコンメテコ社製 UNICOAT 制御システム
(Fig.1-8)に,F4型溶射ガン(Fig.1-7)を組み合わせて使用した.LPSには同じくエリコンメテ
コ社製 A-2000 制御システムに,F4-VB 型溶射ガンを組み合わせて(Fig.1-9)使用した.それ





Table 4-2  Plasma spraying conditions of atmospheric plasma spraying (APS)  
and low pressure plasma spraying (LPS). 
 
Method APS LPS
Gun　Type F4，Oerlikon Metco F4VB，Oerlikon Metco
Atmosphere Air, (1013hPa) Argon, (180hPa)
Plasma gas Argon, Hydrogen Argon, Hydrogen














電気的特性評価用供試片の大きさは,直径φ60mm で 5mm 厚さとした.測定温度を上げた
際に,溶射皮膜と基材との熱膨脹係数差でのクラック発生を避けるために,供試片材質に
は,純チタン板（JIS 2 種）を用いた.その片側表面に前処理として,ホワイトアルミナ研
削材（JIS WA#60）でブラストし,粗面化した.そののち,APS と LPS により,高純度 Al2O3粉
末を用い 300μm 厚さ皮膜形成した.体積抵抗率と比誘電率測定用供試片は,溶射膜表面を
ロータリー研磨機でダイヤモンド砥石を使い平面研磨し,膜厚が 250±10μm になるよう








計測時の抵抗値 R から体積抵抗率 ρ を（4-1）式により求めた. 
ρ = R (4-1)A
d  




比誘電率 εrの測定は，３章３．４．２（３）項で説明した方法 12)（JIS K6911）に準拠
















2 種類の溶射法による Al2O3皮膜の測定温度 T と体積抵抗率 ρ の関係を Fig.4-2 に示す.
横軸に温度 T,縦軸に体積抵抗率 ρ をとり，両溶射法による皮膜の比較を行った. 各温度





温度でも 10 分の 1 程度低い体積抵抗率である 13）.クーロン力を発現できる高抵抗の体積
抵抗率を維持できるのは 1014Ωcm を維持できる 473K までであることが明らかとなった.
渡部らの報告7)のように,高温で誘電体膜を使用する際には,常温でさらに高抵抗の皮膜開
発が必要であることが示唆された.常温で APS 皮膜の方が高抵抗の要因は,皮膜の組織構
造に起因していると推察される.Beauvais ら 14)は Al2O3溶射皮膜のクラックや気孔に着目
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Fig.4-2 Volume resistivity of Al2O3 sprayed coatings by atmospheric plasma spraying (APS) and 
by low pressure plasma spraying (LPS). The volume resistivity data were measured by 












起因していると推察されるが, 現時点では明らかにできなかった.常温では APS 皮膜の比
誘電率 εrが 8.4,LPS 皮膜の比誘電率 εrは 7.7であり,焼結セラミックスの常温での誘電率
εrが 11.8 という値 16）と比較すると溶射皮膜の誘電率は低いことがわかる.この要因は,焼
結セラミックスに比して溶射皮膜は気孔の存在が多いことが起因していると推察した.ま



















Fig.4-3 Dielectric constant of Al2O3 sprayed coatings by atmospheric plasma spraying (APS)  




2 種類の溶射法による Al2O3皮膜の測定温度 T と,皮膜厚さは 300μm の時の絶縁破壊電
圧 V の関係を Fig.4-4 に示す.273K から 873K の温度域では APS 皮膜と LPS 皮膜の絶縁破壊
電圧に大きな差異は認められなかった.273K で LPS 皮膜の方が高い絶縁耐圧を発揮してい
るのは,LPS 皮膜の方が APS 皮膜より気孔率が低く,大気中の湿度の影響で吸着水が残存し
にくいこと,溶射中に湿度の影響を受けず物理吸着水が少ないことが要因と考察した.天
野ら 17)の研究結果ではAl2O3溶射皮膜の気孔率は,APS皮膜の気孔率が12%,LPS皮膜の気孔




岡ら 15)の報告では Al2O3溶射皮膜 200μm の膜厚の時に破壊電圧値は 5kV,Gadow ら
18)の報
告では 300μm の膜厚の時に 3ｋV, Kim ら 19)の報告では 200μm 膜厚の時に 4kV であった.
これらの結果を基に,実際に静電チャックにこれらの溶射膜を適用する際は,300μm の膜







































Fig.4-4 Dielectric breakdown voltage of Al2O3 sprayed coatings by atmospheric plasma spraying 










４．３ プラズマ溶射法による Al2O3皮膜の諸特性評価 
































強さ測定用の供試片 Fig.4-5（a）は 10mm×60mm×1.5mm,熱膨張率測定用の供試片 Fig.4-5





















Fig.4-5 Dimension and shape of various test specimens. 
         (a) Young’s modulus and Poisson’s ratio measurement 
4 point vending test 
(b)  Coefficient thermal expansion test 















さは,Fig.4-5 (a)の供試片を用い,万能試験機（インストロン社製 1127 型）で,２．５．３













る最大破壊応力 σ は (4-2)式で表される. 
σ = σθ ( 1+A f ) (4-2)1-2 ν2  
ここに 
σθ = (4-3)Fπ a2
 
A = (4-4)3(4 + ν)8(1 - 2ν)
 

















うえで,温度変化 ΔT で除し,熱膨張係数 k を (4-5)式により算出した． 
k = (4-5)Δ L
L・Δ T  
皮膜密度 ρ は,水中置換法（JIS K112A）により常温で見かけ密度として 3 回測定し,そ
の平均値を算出した．比熱 CPは,アルゴン気流中で常温から 100K 毎に 873K までの所定の
温度で,示差走査熱量計（TA インスツルメンツ社製 型式 DSC6200）で測定した． 












特性の測定結果を Table 4-3 に溶射手法別に示し,両溶射皮膜の特性を比較する.ポアソン
比はいずれの皮膜も 0.1 であり有意差は認められなかった.それ以外の特性は溶射手法で
有意差が認められた.縦弾性係数はと一致し,妥当であると言える. 
APS 皮膜の縦弾性係数は 95GPa であり LPS 皮膜の縦弾性係数が 103GPa と若干 APS 皮膜
の数値を上回った.これは緒論で説明したように,LPSの方が溶射時の飛行粒子速度が高く,
溶融材料が基材に到達した際の衝突エネルギーが高いことにより,粒子間の結合力が高い










λ = ρ・CP・α 
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Abdel ら 32）の報告では APS 皮膜の硬さは 1010 で有意差は見られないが,LPS 皮膜では硬さ




Table 4-3  Mechanical properties of plasma sprayed Al2O3 coatings by atmospheric plasma  
spraying (APS) and by low pressure plasma spraying (LPS) under room temperature. 
 
Spraying Method APS LPS 
Young’s modulus (GPa) 95.6 103 
Poisson’s ratio 0.1 0.1 
Vending strength (MPa) 77 72.6 
Cross sectional hardness HV0.1* 1025 1256 















Table 4-4  Critical load and fracture stress of Al2O3 coatings sprayed by atmospheric 
plasma spraying (APS) and by low pressure plasma spraying (LPS). 
 
Coating Spraying method 
Critical load 
(N) Fracture stress (MPa)
Al2O3 
APS 1.19 4,049 
LPS 2.41 7,140 
 
 
Fig.4-7  Results of fracture stress of Al2O3 sprayed coating by atmospheric  






Fig.4-8 に,各温度における伸び率 ΔL/L を．Table 4-5 にその伸び率から算出した熱膨張
係数を示す.測定した温度範囲内では,温度上昇に伴い,熱膨脹係数は大きくなった.APS皮








     Fig.4-8  Thermal expansion ratio of plasma sprayed Al2O3 coatings by atmospheric 









Table 4-5 Coefficient of linear thermal expansion of plasma sprayed Al2O3 coatings by 








































Coefficient of liner 
thermal expansion















定した場合,A 部分に最も応力が集中し,静電吸着面となる B 部分は 377K で皮膜中応力は
曲げ強さに相当する約 77 MPa に達する.すなわち,溶射中の温度 333K から 44K（ΔT）上
昇すると皮膜に亀裂が発生する加熱限界温度に達すると推定される.A 部分では最大主応
力方向は周方向であり,B 部分では等二軸応力状態による亀甲状の割れが発生することが




度には留意が必要である.Table 4-3 から LPS 皮膜の曲げ強さは 72.6MPa でさらに低いこと
























Fig.4-10  Calculated result of maximum principal stress analysis at 377K  











存性が少なくほぼ一定である．これは,天野ら 17）の研究結果より,LPS 皮膜は APS 皮膜に比





-1・K-1である 16）のに比べると,溶射皮膜は 6 分の
１程度の低い値を示した．これは溶射皮膜中の Al2O3粒子同士の結合率は,焼結セラミック



















Fig.4-11 Thermal conductivity of plasma sprayed Al2O3 coatings by atmospheric plasma 












４．４ プラズマ溶射法による Al2O3皮膜の摩耗特性評価 














その表面に Table 4-1 で用いた高純度の Al2O3粉末を Table 4-2 の溶射条件を用いて APS と
LPS でそれぞれ 250μm 厚さ成膜し,試験に供した.一方, プラズマ・エロージョン評価用供
試片は,アルミニウム合金（JIS A6061）大きさ 20mm×20mm×2mm の平板を用い,ホワイトア
ルミナ研削材（JIS WA＃60）にてブラスト処理で粗面化した.同様に 250μm 厚さにそれ
ぞれの溶射法で成膜したのちに,平面研磨により中心線平均粗さ Ra=0.8μm に仕上げた.膜








摺動磨耗試験には,スガ磨耗試験機（JIS H8615）を用いた.その装置概要を Fig.4-12 に
示す.38）図に示す,供試片ホルダーに溶射皮膜が下向きになるように供試片を設置する.下
部に見えるφ30mm の磨耗輪の外周に,10mm 幅の帯状の SiC＃120 のエメリー紙を貼り付け
た.それを 31.85N で供試片表面の溶射膜に押し付け,30mm ストロークで常にフレッシュな
面が出るように１ストロークごとに 0.9 度摩耗輪を回転させる.400 ストロークこすり合
わせると摩耗輪は一周する.その前後の供試片重量を測定し磨耗減量を求めた.エメリー
紙を 3 回交換し合計 1,600 ストローク試験した.各磨耗減量をストローク数(D.S.)で除し
磨耗量とした.それぞれ 4 回測定分の摩耗量の平均を求めた. 
 
 










の角度で設置した.試験条件は Table 4-7 に示す 40）所定のエアジェット噴流で供試材表面
の溶射膜に＃60 のアルミナ材を 70ｇずつ吹きつけ,デジタル電子天秤で試験前後の供試









Fig.4-13 Schematic diagram of ACT-JP tester 39). 
 
Table 4-7  Condition of ACT-JP test. 
Nozzle Diameter 5.2  (mm)
Abrasive 60 mesh fused Al2O3 powders
Air Flow Rate 370  (l/min)
Weight of Abrasive vs.1 Shot 70  (g)
Air Pressure 0.49 (MPa)
Abrasive Carrier Air Flow Rate 50  (l/min)
Jet Angle 60°










 プラズマ・エロージョン試験には,アルバック製 NLD-800 エッチャー41)を用いた.プラズ
マ源が,反応性イオンエッチング（Reactive Ion Etching : RIE）方式の装置である.その













           Table 4-8  Specification of plasma etching equipment. 
Maker 　　　　ULVAC
Type 　　　　NLD-800
Plasma sourse Neutral Loop Discharge (NLD)
Vacuum ultimate pressure 6.7×10-4　Pa
Driving pressure 7×10-2 Pa～6.7×10-2 Pa
Antenna frequency (Max power) 13.56MHz （2kW）
Bious frequency (Max power) 13.56MHz （1kW）
Wafer control tempereture -243　to +303 (K)
Wafer size (Max) φ100mm






























Fig.4-14 View of test specimens onto wafer with aluminum stage. 
(a) Al2O3 coating by atmospheric plasma spraying (APS) 
(b) Al2O3 coating by low pressure plasma spraying (LPS) 
(c) Sintered bulk Al2O3  (d) Anodize onto aluminum alloy 













Fig.4-15 に,スガ式磨耗試験機 (a)と荒田式ブラスト・エロージョン試験機 ACT-JP (b)の
それぞれの試験結果を示す.今回の試験条件では,摺動磨耗特性,ブラスト・エロージョン



































































      Fig.4-15 Results of abrasive wear test and blast erosion test. 
(a) using by Suga type wear tester 
(b) using by Arata coating tester - Jet particle  
 
 
Table 4-10  Comparison between several mechanical properties and wear test results of Al2O3 











（MPa） 4049 7140 7391























Fig.4-16 Results of plasma erosion test for several materials and Al2O3 sprayed coatings. 
           (a)  Atmospheric plasma sprayed (APS) Al2O3 coating  
(b)  Low pressure plasma sprayed (LPS) Al2O3 coating  
(c)  Sintered Al2O3 bulk ceramics  
(d)  Single crystal bulk silicon  
(e)  Anodize film onto aluminum alloy  
(f)  Quartz bulk 
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Fig.4-17 に示す静電チャックを模した供試材を作製した. 基板は直径φ200mm で厚さ
50mm のアルミニウム合金（JIS A5052）を用いた．Fig.4-18 に示すように吸着面に直径φ
1mm の穴を 180 個開け,基板内部にはガス導入口が一か所に集約できるような流路を設け
た．また,ウエハを昇降する押し上げピンの穴を模しφ2mm で 4 箇所配置した.そのため,
ウエハの接触面積はφ200mm の面積から各穴の面積を差し引き,ウエハと静電チャックの
接触面積は 30,200mm2と定めた.まず，ガス穴側の平面に APS で絶縁層として Al2O3を 250
μm 成膜した．その絶縁層の上に金属 Wを電極層として 50μm 溶射した．ガス穴周辺はガ
ス穴内部のアルミ基板との短絡を避けるために 1.5mm 幅付着防止のマスクを施した．この
W溶射層はアルミ合金基板中に絶縁碍子を介して挿入したタングステンピンにも同時に溶
射し接地させた.その結果,W 溶射の面積は 29,100mm2と定めた.さらに，その表層に Al2O3
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を誘電層として APS と LPS で 350μm 厚さ皮膜形成した.アルミ基板側面にも絶縁のため
APS で Al2O3を 350μm 厚さ皮膜形成した．平面表層はロータリー研磨機で 250μm まで研
削し，表面粗さは中心線平均粗さ Ra=0.2μm とした． 
 
 









Fig.4-18 View of electrostatic chuck by atmospheric plasma sprayed Al2O3 coating 










気を圧力 2Pa まで排気後，常温で 100V から 2,500V までの所定の直流電圧を印加し,ウエ
ハを吸着させた.電圧印加して数秒経過後，ウエハ裏面にヘリウムガスを 10cm3ｓ-1の流量
で供給した．ウエハが静電チャックから離脱する最大のガス圧力 Pgを測定し,見かけの静














2kPa 程度の吸着力となり, Al2O3 溶射皮膜を誘電体膜としてクーロン力を発現出来ること
が明らかとなった.いずれも電圧上昇に伴い放物線則での吸着力増大が認められる.2ｋV
の直流電圧印加時に APS 皮膜の見かけの静電吸着力 Pgは 8.3ｋPa, LPS 皮膜の見かけの静
電吸着力 Pgは10.7ｋPaであり,1.5kVを超えるとLPS皮膜の吸着力がAPS皮膜の吸着力よ








































Fig.4-20  Relationship between applied voltage V and electrostatic adsorption pressure Pg of 

































その圧力単位の Fcにウエハに作用するタングステンの総面積 Sw を乗じて,力の単位に




2 ε0 εr                  
2
Sw
         
ここで，Fs はクーロン力による力( N ), ε0 は真空の誘電率 ( 8.85×10-12F/m )，εr は
４．２．２（２）項で測定した皮膜の比誘電率（ LPS は 7.7,APS は 8.4 ）,V は直流印加
電圧( V )，d は膜厚( 250μm )，Sw はタングステン電極総面積 ( 2.91x10-2 m2 )である. 
一方，実測値の静電吸着力 Pg（ガス圧）による押し上げる力 Fg はガス圧で押し上げる
有効面積 Se を乗じ (4-9)式で表される. 
 Fg = Pg･Se                   (4-9) 
ここで，理論値 Fsとガスが押し上げる力 Fgが吊り合った時にウエハが剥がれるので 










 ε0, εr, d，Sw は既知数なのでガス圧力 Pgは (4-12) 式の二次関数で表される. 
Pｇ =                                   = m V 2 (4-12)
2 Se d 2
ε0 εr                  Sw V 2 
 
ここで回帰分析により係数 m を求めた. 
今回の測定結果を用い、カレイダグラフによりフィッティングを行った結果,APS 皮膜の
m は 1.6488×10-3 となり,LPS 皮膜の m は 2.2395×10-3 となった.この係数 m を用い,  
(4-12)式より Se を導くと (4-13)式で表される. 











     
α =                                        (4-15)12 m d 2 ε0 εr                  
 
となり，吸着有効面積率αを求めると APS 皮膜の場合α=0.3094,LPS 皮膜の場合 α=0.2087
となる. すなわち，APS 皮膜の場合は,タングステン電極総面積の約 30%の面積を有効とし
てウエハに作用していることがわかる.一方 LPS 皮膜の場合は電極総面積の約 20％の面積
を有効としてウエハに作用していることが認められる. Fig.4-22にそれぞれのAl2O3膜の印
加電圧と静電吸着力 F の関係を示す. (a) APS と(b) LPS は Fig.4-20 の実測値にタングステ





















































Theoretical line of APS coating 
Theoretical line of LPS coating 
 
Fig.4-22  Relationship between electrostatic adsorption force F and applied voltage V at room 
temperature.   
(a) APS shows plot of measured actual value  
(b) LPS shows plot of measured actual value  
(c) APS shows plot of correction value 
























かとした.また,溶射皮膜は 250μm の膜厚で直流電圧 8ｋV 以上の絶縁性があり,クー
ロン力型の静電チャックとして適用可能である. 
（２） APS により形成した,Al2O3皮膜と LPS により形成した Al2O3皮膜で,機械的特性は
異なる特徴が認められる. APS 皮膜は LPS 皮膜より縦弾性係数は 10％程度低く,曲げ
強さが 10％程度高い.そのため,変形の応力が付加された場合は皮膜の割れに対して


















に APS 皮膜は 8.3ｋPa を発現し,LPS 皮膜は 10.7ｋPa を発現し,実用性が認められる. 
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Beauvais ら 1)や Swindeman ら 2),Gadow ら 3)は Al2O3溶射皮膜の電気的特性と皮膜構造の
関連性について報告している,また, Al2O3溶射皮膜の機械的特性と皮膜構造の関連性につ













５．２  プラズマ溶射法による Al2O3皮膜の断面マクロ組織 
５．２．１ Al2O3溶射膜の断面マクロ組織観察方法 
50x50x5mm のアルミニウム合金板（JIS A5052）にホワイトアルミナ研削材(WA#60)でブ
ラストを施した.APS と LPS により,第４章４．２．１項で説明した高純度の Al2O3粉末と
溶射条件で皮膜形成し,供試片を作製した.断面組織観察用供試片へは,およそ 250μm 厚
さの溶射皮膜を形成した.銅めっきをしやすくするため,めっき観察用供試片へは,およそ







を用い,加速電圧 15kV,作動距離 20mm の条件で反射電子像（BEI）を撮影した.また,その


















Table 5-1 Concentration of copper plating solution used for Al2O3 sprayed coatings. 
CuSO4・5H2O 100 (g/l) 
H2SO4 150 (g/l) 
CuCl2 50 (mg/l) 
Plating brightener Kuppelight 
2 (ml/l) 
NSA-A (Nihon Kagaku Sangyo Co.,Ltd.) 
Plating brightener Kuppelight 
4 (ml/l) 














走査型電子顕微鏡（SEM）による Al2O3溶射皮膜の断面組織を Fig.5-1 (a), (b)に示す.SEM
画像上で皮膜中の黒色の点に見える箇所が気孔であり,それぞれ均一に分散して存在して
いる.APS皮膜の方が見かけ上,気孔が多いことが判る.この画像を用い,皮膜全体の面積に
占める黒色箇所の面積比を求め気孔率とした.その結果,APS 皮膜の気孔率は 10%,LPS 皮膜




るが,LPS 皮膜が APS 皮膜より緻密になる傾向は同じである.これらの気孔は独立して存在
しているため,電気的特性や熱的特性には直接影響しないと推察されるが,Carrerot ら 15)
は,縦弾性係数は気孔率が低いほど高くなる関係を報告しており,第４章の Table 4-3 で述










          (a) APS               (b) LPS 
Fig.5-1 Typical macroscopic SEM image of Al2O3 coatings sprayed by atmospheric plasma  




両溶射法による Al2O3皮膜に,銅めっきを施した断面 SEM 像を Fig.5-2 (a), (b)に示す.図に
見るように,Al2O3溶射皮膜中の白く見えている部分が銅めっきの部分で,気孔（空隙）の



















Fig.5-2 SEM image of copper plated Al2O3 coatings sprayed by atmospheric plasma  
spraying (a) APS and by low pressure plasma spraying (b) LPS. 
 
 




る. APS 皮膜の Al2O3粒子間の銅めっき部分（粒子間の未結合粒界）を画像解析ソフト（Win 
ROOF Ver.5.02）により緑色で着色した一例を Fig.5-3 に示す.この図は,銅めっき部分の気
孔の部分を除いている.図中,黄色の破線で囲んだ範囲を測定エリアの総面積と定義して,
それに占める緑色に着色した部分の面積率を画像解析で求めた.それぞれの溶射手法で各













Fig.5-3  Examination sample for SEM image of copper plated Al2O3 coating sprayed by APS.  
Green line shows interlamellar gap as leakage path except pores. 










Table 5-2  Measurement datum of interlamellar gap area ratio by 2D image analysis  
          software (Win ROOF Version5.02).  
Sample Interlamellar Total measuring































また,APS 皮膜と LPS 皮膜間でのリークパスの差を定量的に明らかとする目的で,皮膜に
対して垂直方向に横切る方向のパス経路の差を評価する.Fig.5-4 は APS 皮膜の一例で,SEM
画像中の Al2O3皮膜に水平方向に赤色の仮想の基準線を引いた.画像上の長さは 200μm に
相当する.それに対して,白く示される銅めっきが縦方向に横切る交点の個所を矢印で示
している.その交点数を 3 視野で数え総数を比較した.その結果を Table 5-3 に示す.LPS 皮












  Fig.5-4  Explanation example of counting vertical gap points using by SEM image.  
Red line is virtual horizontal criterion. Light green arrows show crossing point 








Table 5-3  Test results of counting vertical gap at atmospheric plasma sprayed (APS) and low 
pressure plasma sprayed (LPS) Al2O3 coatings. 
 
Methods Total
APS 22 21 17 24 20 24 26 23 24 201
LPS 23 20 23 27 25 27 28 29 21 223





























らの接合層を FE-SEM 画像上で画像解析（Win ROOF Ver.5.02）を用い識別した結果を Fig.5-5
下段に示す.図中で赤色に着色した箇所が接合層である.それぞれの図の全体の面積に占
































Fig.5-5 FE-SEM images and results of bond layer mapping of Al2O3 coatings by 
          atmospheric plasma spraying (a) APS and by low pressure plasma spraying (b) 









Fig.5-6 は後方散乱電子回折像法（EBSD）により APS と LPS の Al2O3皮膜の後方散乱電子




































Fig.5-6  EBSD Image Quality Map of Al2O3 coatings sprayed by atmospheric plasma 












性の良い部分 A は三方晶で,接合層の灰色の部分 B は立方晶で指数付けすることが出来,
















γ-phase cubic diffraction pattern
B
 
Fig.5-7  EBSD identification results of Al2O3 coating sprayed by atmospheric plasma spraying.  
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Fig.5-8 に示す結晶方位マップ（Inverse Pole Figure Map）はα相とγ相を識別し,結














(a) APS           (b) LPS 
Fig.5-8   EBSD inverse pole figure map of Al2O3 coating by atmospheric plasma spraying 












































(a) APS               (b) LPS 
                                    Color coded type :      αphase  (Trigonal )  
γphase  (Cubic) 
 
Fig.5-10  EBSD inverse pole figure map of Al2O3 coating by atmospheric plasma spraying  
(a) APS and by low pressure plasma spraying (b) LPS. 
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５．４ ナノインデンテーション法による Al2O3溶射膜の微小機械的特性評価 
５．４．１ 縦弾性係数,微小硬さ評価方法 
前節で作成した FE－SEM 用の組織観察試料を用い,ナノインデンテーション法で Al2O3
溶射膜の縦弾性係数と微小硬さの測定を行った.装置は MTS システムズ社製ナノインデン
ター XP/DCM を使用した.この装置の測定原理は,Berkovich 型の正三角錐のダイヤモンド
圧子を,試料に荷重 P で押し込み,最大押し込み深さを計測し,除荷した時の除荷曲線の接
線から接触剛性を算出し,Sneddon の式 17）を用い自動演算し,縦弾性係数 E と微小硬さ H

































(a)                    (b) 
 
Fig.5-11 Examples of diamond pyramid indentation each area alpha-phase (a), gamma-phase 
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Fig.5-12  Relationship between displacement into surface and Young’s modulus of Al2O3 
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Fig.5-13 Relationship between displacement into surface and micro-hardness of Al2O3 coating by 








 各溶射法による Al2O3皮膜中の,各相での縦弾性係数 E と微小硬さ H を比較した結果を
Fig.5-14 と Fig.5-15 に示す.APS皮膜とLPS皮膜ともに,縦弾性係数 E と微小硬さ H の値は,
α相が最も高く,次いでγ相,そして接合層が最も低い.接合層の縦弾性係数はα相に比べ




LPS 皮膜にはα相が分散しているという結果と合わせると,第４章の Table 4-10 の試験結



































Fig.5-14 Test results of young’s modulus each parts of Al2O3 sprayed coatings by two type of 






























Fig.5-15  Test results of micro-hardness each parts of Al2O3 sprayed coatings by two type of 
plasma spraying methods. 
 
 
Table 5-4 Young’s modulus and micro-hardness test results of Al2O3 coating sprayed by 











Bond layer 224.99 11.32
α　phase 414.15 33.22
γ　phase 318.95 25.51

















（１） マクロ組織観察では,APS 皮膜の気孔率は 10%,LPS 皮膜の気孔率は 4%と LPS 皮膜




（３） ミクロ組織観察では, Al2O3粒子と Al2O3粒子間には接合層と思われるマクロ観察
では見えなかった組織が観察された.APS 皮膜の接合層の面積比が 4.4％,LPS 皮膜の
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 初めに,静電チャックの工業的利用用途と背景について述べる.半導体製品や FPD の製
造工程には基板となるシリコンウエハやガラス上への電気回路の形成を目的として,エッ
チングや CVD,PVD 等の成膜プロセスがある 1).これらの製造工程は真空中での加工処理が
必要であり,これらの基板を真空中で把持するために静電チャックが 1990 年初頭から利
用されて来た 2).その過程において,2000 年になりウエハ基板の寸法が 8 インチ径から 12








































その応用研究の結果,種々の問題解決を行い実用化に成功した 5).  
第３章で課題となった残留吸着特性については,逆バイアス電荷を印加することで問題








Ceramic coating using by LPS
He gas flow zone
 






第４章,第５章で得られた研究成果を基に,APS による Al2O3 溶射皮膜を用いたクーロン
力型の静電チャックの創製に着手した.この静電チャックはFig.6-3に断面組織を示すよう
に, 電極層を Al2O3の絶縁層を介して形成する設計とし,電極材料としては Al2O3に熱膨張
係数が近いタングステンを用いた. すなわち,絶縁のためAPSによりAl2O3をアルミ合金製
の基板へ直接溶射し,その上からタングステンで APS により電極層を形成し,その上に誘










Fig.6-3 Cross-sectional micro structure of Al2O3/W/Al2O3 coatings using by  




































板が FPD 用の 6 世代ガラス向け静電チャックである.それに対して溶射ガンをロボットで
操作し,セラミックスを APS により皮膜形成している状況である. 






Electrostatic chuck (for G6)
APS spray gun
 
Fig.6-5 View of plasma spraying process for electrostatic chuck  
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（２） APS により形成した,Al2O3-7.5mass%TiO2 皮膜は,常温から 373K の温度範囲で 
1010～1012Ωcm の体積抵抗率を有し,ジョンセン・ラーベック力型の静電吸着が可能な
皮膜であることを明らかとした.温度依存性により373Kを超えると1010Ωcm以下の体




（４） APS で形成した Al2O3-7.5mass%TiO2皮膜の体積抵抗率と静電吸着力には相関が認
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められ, その体積抵抗率の変動に連動して, 静電吸着力の変動幅が大きい. 
（５） APS により形成した,Al2O3-7.5mass%TiO2皮膜は,焼結セラミックスに比べ,縦弾性




（１） LPS により形成した Al2O3・TiO2皮膜は APS により形成した皮膜同様に, TiO2の配
合比を変えることで体積抵抗率を制御できる.ジョンセン・ラーベック力発現に好適
な 1010～1012Ωcm の領域に入る TiO2 の配合量は,7.5mass%で, その皮膜は常温で
3.01x1010Ωcm の体積抵抗率である. 
（２） LPS により形成した,Al2O3-7.5mass%TiO2 皮膜の体積抵抗率の変動幅は狭く,安定
している.そのため,変動の少ない,安定した静電吸着力が得られる.静電吸着力は,常
温で直流電圧を 500V 印加時に約 5ｋPa でその標準偏差σは 0.09kPa である. 
（３） LPS により形成した,Al2O3-7.5mass%TiO2皮膜の構造は皮膜断面で Al2O3と TiO2が
独立して存在しており,絶縁体のAl2O3の隙間に導電体のTiO2の層が薄く繋がっており,
微少電流が流れることにより半導体特性を示す. 
















（２） APS により形成した Al2O3皮膜と,LPS により形成した Al2O3皮膜間で,機械的特性
が異なる. APS 皮膜は LPS 皮膜より縦弾性係数は 10％程度低く,曲げ強さが 10％程度












（６） 容量式静電吸着力測定による,Al2O3 溶射皮膜の見かけの静電吸着力は,常温で 







（１） マクロ組織観察では,APS 皮膜の気孔率は 9%,LPS 皮膜の気孔率は 4%である. 
（２） 未結合粒界の割合は APS 皮膜が 9.02％,LPS 皮膜が 10.2％と有意差は認められな
い.また,皮膜に対して垂直方向に存在する未結合粒界の数も有意差はない. 
（３） ミクロ組織観察では, Al2O3粒子と Al2O3粒子の間には接合層と思われるマクロ観
察では見られなかった組織が観察され,APS 皮膜の接合層の面積比が 4.4％, LPS 皮
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